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Beschreibung 

Der Erfindung betrifft organophile Schichtsilikate, die In organfschen Losemitteln unter BNdung eines 
Gels disperglerbar sind. 

5 Orga no-Smectite oder organophile Schichtsilikate, das sind rnit organischen Kationen belegte 
Tonmineralien, stellen gute Thixotroplerungsmlttel fOr organische Systeme verschiedener Polaritat dar. 
Die einsetzbaren Tonmineralien gehoren der Gruppe der 2:1 -Schichtsilikate an, deren Schichten eine 
negative Ladung tragen, die durch Zwischenschicht-Kationen kompensiert wircL Nach der Kristallstruktur 
unterscheidet man dioktaed risen e und trioktaedrische Vertreter. Zu den dioktraedrischen Vertretern gehort 

to der Montmorillonit mit dem Sonderfall des Bentonits, der Beidellit und der Nontronit Zu der 
trioktaedrischen Gruppe gehoren Saponit und Hectorit Die wichtigsten Typen fur die Anwendung als 
Thixotropierungsmittel sind Hectorite und Bentonite. 

Es ist z.B. aus der DE — OS 3149 131, bekannt, daS sich aus einem Schichtsilikat mit austauschbaren 
Katfonen und wafirigen Losungen eines organischen Tetraalkyiammoniumsalzes (z.B. Dimethyldistearyl- 

'* ammoniumchlorid oder Dimethylbenzylstearylammoniumchlorid) organophile Schichtsilikate (Organo- 
Smectite) herstellen lassen, die zur Erzeugung von Gelen in organischen Losemitteln geeignet sind. Die 
organophilen Schichtsilikate werden von ihrem Einsatz in der Regel in einem organischen Solvens 
vorgequollen. Oblicherweise werden Fasten mit etwa 10 Gew.-%, sogenannte Stammpasten, hergestellt 
und mindestens 24 Stunden vor dem Einsatz gelagert, damit die Silikate ihre voile Wirksamkeit entfalten 

20 kdnnen. Als organische Ldsemittel dienen zu dlesem Zweck Kohlenwasserstoffe, wie Toluol, Xylol und 
Benzin, aber auch polarere Ldsemittel wie Alkohole und Ketone. Aus Kohlenwasserstoffen mit hdherem 
Molekuiargewicht lassen sich festere Stammpasten erhalten. 

Wenn man unpofare Losemittel fQr die Herstellung der Stammpaste benutzt, ist es oftmals ndtig, 
geringe Mengen (z.B. bis 40 Gew.-% bezogen auf das eingesetzte Silikat) elnes polaren Ldsemittels, wie 

25 Methanol, zuzusetzen. 

Anstelle des polaren Ldsemittels kann man auch lonogene oder nichtfonogene Netzmittel fQr die 
Gelierung von organisch vorbehandelten Schichtsflikaten zusetzten, die fQr dlesen Zweck auch als 
Handelsprodukt zur Verfugung stehen. Diese Additive werden in der Regel in Mengen von 10—60 Gew.-%, 
bezogen auf dasOrganosilikat der AufschlSmmung in einem organischen Ldsemittel zugesetzt Die Fasten 

30 werden durch diesen Zusatz oftmals flieSfahiger und sind daher besser handhabbar. Auch die Zeit bis zur 
Ausbildung des Gels kann sich verkurzen. 

Die nach dem oben erwahnten Verfahren hergestellten organophilen Schichtsilikate fuhren jedoch zu 
Stammpasten, die merit iagerstabil sind und nach einem ISngeren Zeitraum Ldsemittel abscheiden, wobei 
der verbleibende Teil der Pasten barter und feststoffretcher wird. Die Fasten mOssen daher vor Ihrem 

35 Einsatz emeut aufgerOhrt werden. Ferner ist die Anfangskonzentration des organophilen Silikats in der 
Stammpaste begrenzt, da sonst die Gefahr besteht, daS die Paste zu fest wird und nicht mehr verarbeltet 
werden kann. AuSer in der oben erwahnten DE— OS 3 149 131 sind organophil modifizierte Schichtsilikate, 
die eine quartare Ammoniumverbindung einer ahnlichen Struktur enthalten, auch in der DE— OS 3 145 457 
beschrieben. 

40 Es bestand daher die Aufgabe, neue Organo-Schichtsilikate zu finden, deren Pasten eine erhdhte 
Lagerstabilitat aufweisen und eine hdhere Anfangskonzentration an organophilem Silikat eriauben. 

Es wurde nun ein gelbiidendes organophiles Schichtsilikat gefunden, dessen austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch eine quartare Ammoniumverbindung der Formel 
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IL-H-U-O) -COR. 
• I n ^ 

R 2 



ersetzt sind, wobei und R 2 gleich oder verschieden sein konnen und C*— Cgo-, vorzugsweise C 18 - 
Alkyl Oder C«— C^ 0 % vorzugsweise CV-C 18 -Alkenyl, R 3 C t — C«-, vorzugsweise d— C 4 -Alkyl, R 4 d— C e -Alkyl, 

55 A die Gruppe — C a H 4 — oder — C 3 Hr— und n 1 oder 2 bedeuten. 

Die erfindungsgemi&en organophilen Schichtsilikate lassen sich herstellen durch Umsetzen eines 
Schichtsilikats, das austauschbare Kationen aufweist mit einem Salz, das als Katlon eine quartare 
Ammoniumverbindung der oben angegebenen Formel enthSIt Die Umsetzung erfolgt in Gegenwart eines 
Losungsmittels fur die quartare Ammoniumverbindung, vorzugsweise in Wasser; jedoch konnen auch 

60 organische Losungsmittel, wie Alkohole verwendet werden. Die quartaren Ammoniumverbindungen 
enthalten als Anlonen die Anionen von organischen Sauren, Halogenid-, Methosulfat- oder 
Methophosphat-ionen. Als organische Sauren kommen insbesondere in Frage C,— C 6 - 
Aikanmonocarbonsiuren, C n — C e -Hydroxymonoalkancarbonsauren, CaM^-Alkandicarbonsiuren, Mono- 
oder Di-hydroxy-Cj— C«-alkandicarbonsauren, Fumarsaure, Maleinsaure, Citronensaure oder BenzoesSure. 

65 Bevorzugte Sauren sind EssigsSure, Propionsaure und Mllchs§ure. 
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Als Schichtsilikate werden verwendet bekannte natQrliche Oder synthetische Schichtsilikate, 
insbesondere 2:1 Schichtsilikate, vorzugsweise Hectorit, Bentonit, Montmorillonit Beidellit, Saponit und 
Sterensit Wenn naturliche Tonminerale eingesetzt werden, ist zuvor eine Reinigung des Rohproduktes 
durch Abtrennung von nicht quellfahigem Material notwendig. Vorzugsweise sollte das Schichtsilikat in 
einer hoch quellflhigen Form, z.B. der Natriumform vorliegen. Diese Form lafct sich leicht durch eine 
vorgeschaltete lonenaustauschreaktion herstellen. Besonders gflnstig ist es, wenn die eingesetzten 
Schichtsilikate mogiichst fein verteilt sind. 

Die KristallgroSe ISBt sich Qber die Halbwertsbreite von Rdntgenbeugungsreflexen messen (H. 
Krischner, Einfuhrung in die Rontgenfeinstrukturanaiyse, Braunschweig, 1980). Die KristallgroSe von 
Schichtsilikaten laCt sich speziell durch die Halbwertsbreite des Reflexes, der der 060-Ebene zugeordnet 
wird, bestimmen {GB — PS 1376379, S.3). 

Am besten haben sich bewShrt Schichtsilikate, deren 060-Halbwertsbretten zwischen 0,8 und 1,2° (26), 
vorzugsweise zwischen 03 und 1,0° (20) liegen. Schichtsilikate mit der angegebenen Halbwertsbreite 
lessen sich leicht synthetisch herstellen. Besonders bewahrt hat sich die Verwendung von Hectonten, die 
unter hydrothermalen Bedingungen synthetisiert wurden. Die so erhaltenen hoch quellfahigen 
Schichtsilikate sind fur die Herstellung der erfindungsgemaBen organophilen Schichtsilikate besonders gut 

geeignet^ ^ ^ Gelbildung wQnschenswert, wenn das verwendete Schichtsilikat eine 
lonenaustauschkapazitat von 50-120 mVal/100 g, insbesondere 80—100 mVai/100 g Sllikat, aufweist 
20 Die Herstellung eines synthetlschen Hectorits aus einer Magnesiumionen enthaltenden waBrigen 
Losung Oder Suspension, einer Na*0-Quelle und einer Si0 2 -Quelle wird in der DE-OS 3 207 886 
beschrieben. Dabei k6nnen Lithium- und/oder Fluoridionen anwesend sein. Wenn die SiOrQuelle (meist 
Wasserglas) nur ganz geringe Mengen an gelostem Aluminium enthalt, kftnnen dem Reaktionsansatz noch 
gerlnge Mengen an Aluminiumionen zu gesetzt werden, sofern man die lonenaustauschkapazitat des 
2S erhaltenen Hectorits noch etwas erhdhen mdchte. 

Fur die Herstellung des organophilen Schichtsilikates ist es empfehlenswert pro 100 g Schichtsilikat 
mindestens 80 mVal der quartaren Ammoniumverbindung, vorzugsweise 100 bis 150 mVal zuzusetzen. 
Oftmals werden die quartaren Ammoniumverbindungen nicht in Form einer Reinsubstanz geliefert, 
sondern sie enthalten noch organische Losemittel, wie z.B. Isopropanol. Diese Losemittel be^ntrachtigen 
30 iedoch die qualitative Beschaffenheit des erfindungsgemaB hergestellten organophilen Schichtsilikates 
nicht Wenn man zur Herstellung der erfindungsgemaSen organophilen Schichtsilikate von synthetlschen 
Substraten ausgeht, so 1st es nicht erforderllch, diese Slllkate nach der Synthase von der alkahschen 
Mutterlauge abzutrennen, die noch grdSere Mengen an Fremdsalzen enthalten kann. Die eingesetzte 
Silikatsuspension kann vielmehr, in Abhangigkeit vom Gehalt an Schichtsilikat gegebenenfalls mit Wasser 
36 verdOnnt und nach Abpuffern auf pH 8—9,5 mit anorganischen SSuren, wie Schwefelsaure, oder 
organischen Sauren mit der quartaren Ammoniumverbindung versetzt werden. Es hat sich m diesem 
Zusammenhang bewahrt die Belegung des Schichtsilikats mit dem organischen Kation in zwei Schntten 
vorzunehmen, wobei im ersten Schritt der groBere Anteil an quartarem Ammoniumsalz zu yerwenden ist 
Nach dem ersten Schritt lassen sich leicht die Feststoffe von der wSBrigen Phase (die die Fremdionen 
enthalt) abtrennen. Die Belegung mit quartarem Ammoniumsalz Im zweiten Schritt erfordert keine 
besonderen Mafinahmen und laBt sich wie die Im ersten Schritt durchfQhren. 

FOr eine Umsetzung mit den quartaren Ammoniumverbindungen In wSBriger Phase bereitet man eine 
Tonsuspension mit einem Gehalt von 1—10 Gew.-%, Schichtsilikat, vorzugsweise von 3-5 Gew.-%. Diese 
Suspension wird auf 50-100°C, vorzugsweise 70-80«C erwSrmt Der Austausch gelingt auch bei 
Raumtemperatur, dauert dann aber linger. Bei Einsatz aktivierter Slllkate, d.h. Silikate in der Na-Form, Ist 
eine Verweilzeit von 15—60 min, insbesondere 20—30 min voll ausreichend. 

Nach erfolgter Umsetzung wird das Organosilikat abgesaugt salzfrel gewaschen. getrocknet und In 
Einzelfallen gemahien. . . , IJt 

Das so hergestellte organophile Schichtsilikat erglbt bei der Dispersion in organischen Lflseniitteln 
(Toluol, Chlorbenzol, Xylol, Benzin, Alkohole und Ketone) Fasten mit guter Lagerstabihtat 
Kohlenwasserstoffe mit hbherem Molekulargewicht fQhren zu festeren Stammpasten. Der Feststoffgehalt 
an organophilem Schichtsilikat liegt bei 5 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise bei 15 bis 40 Gew.-%. Diese Fasten 
sind in den rheologischen Eigenschaften vergleichbar mit Produkten des Standee der Technlk. Sie weisen 
iedoch verbesserte Lagerstabilitat auf. Werden allerdings die synthetlschen Schichtsilikate mit den 
angegebenen Halbwertsbreiten von 0,8°— 1,0° (26) eingesetzt so lassen sich noch hochkonzentnerte 
Pasten mit guten rheologischen Werten und erhdhter Lagerstabilitat einsetzen. 

Die erfindungsgemaS hergestellten organophilen Schichtsilikate elgnen sich besonders als Additive 
mit verbesserten Thloxotropierungseigenschaften und zur Verminderung der Neigung zum Absetzen In 
Systemen, die auf organischen Losemitteln basieren, z.B. fOr Lacke und Rostschutzprimer. Die Erflndung 
6 o wird durch die folgenden Beispiele nSher erliutert 

Beispiel 1 

EIn synthetischer Hectorit mit einer lonenaustauschkapazitat von 90 mval/100 g wird mit einer 
quartaren Ammoniumverbindung der Formel II umgesetzt wobei auf 100 g des Silicats 120 mval der 
55 Ammoniumverbindung aufgebracht werden. 
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0 




CH^COO" (II) 



r - R 2 = Stearylalkyl 
n = 1 - 2 

Oer Austausch erfolgte in der waBrigen Phase bei einer Konzentration an Hectorit von 3 Gew.-% Ober 
einen Zeitraum von 30 min bel einer Temperatur von 60»C. Das erhaltene Organos.lwat w.rd von der 
waBrigen Phase abfiltriert, gewaschen und bel 70°C bis zur Gewlchtskonstanz getrocknet 

Von dem pulverfdrmigen Produkt wird eine Stammpaste hergestellt, die slch aus 85 g Xylol, 10 g 
Organosilicat und 5 g Additol" XL 270, einem Netz- und Gellermittel, zusammensetzt. 

• 'Zu> Austestung des erfindungsgemaS hergestellten Organosilicats wird em Rostpnmer nach der 
fblgenden Rezeptur zusammengestellt: 

6.5 g Phenolharz (Phenodur* PR 263, 70 %lg in Butanol) 
12,5 g Pigmentmischung* _ 
1 g Carbamidsaureesterharz aus Butylurethan und Formaldehyd (Uresin a) 

1 g der Orgenoslllcatpaste wie oben beschrieben 
57,5 g L3semittelmischung»* 

9,5 g Polyvinylbutyral 

2 g Phosphorsaure 85 5Ig 1:1 in Butanol , . „ • Q „ 
Der so hergestellte Rostprimer wurde bezugllch seiner Vlskosititen, saines lAbwm- *""«; 

Ahoot^fi^alte^ untersucht Ferner wurde zur DurchfOhrung seines anwendungstechnischen Tests auf 
30 ^ZX^^^^rrt\n***e von 35 pm aufgebracht An diesen B.echen wurde der 
GitteSte nach DIN 53 151 durchgefOhrt und die Anderung dee Rims nach 14-tatlger Wassarlagerung 

dT?^Pd5 erflndungsgemaB hergestellten Organosi.icat wurden fo.gende Daten 

3S erhalten: 
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45 



Viskositat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


45s 
58s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenbildung 


nach 14-taglger 
Wassarlagerung 


keine 



Die Messung der Viskositat erfolgte durch Messung der Auslaufeeit im Ford-Becher nach 4-OIN 53 211. 
50 Beurteilung Abtrennverhaiten: 6s wurde die Bildung einer pigmentfreten Phase beobachtet, die auf dem 
Primer aufschwimmt Die Beurteilung erfoigt in Abhangigkeit vom Volumen; 

keine Trennung 0 25% des Gesamtvol. 3 

55 leichte Trennung 1 50% des Gesamtvol. 4 

10% des Gesamtvol. 2 75% des Gesamtvol. 5 

Fur die Beurteilung des Absetzverhaltens wurde die Bildung eines Bodensatzes und seine Konsistenz 
herangezogen: 

Die Pigmentmischung setzt sich wie folgt zusammen: 32 g Zlnkgelb, 20,8 g Zinktetraoxichchrornat, 
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** 9 ^^S&^^t^. 38.5 g Methylethylketon. 14* g Toluol. 
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keine Bodensatz 

Hauch eines 
Bodensatzes 
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0 Bodensatz, leicht auf ruhrba r 2 

1 Bodensatz, nocht gut auf ruhrbar 3 



Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel) 
Ein synthetischer Hectorit mit einer lonenaustauschkapazitat von 90 mval/100 g ^^^ZT^ld 
beschrieben, mit Benzyldimethylstearylammoniumchlorid umgesetzt Der erhaltene Organohectortt wird 
wie beschrieben in einem Primer ausgetestet Dabei wird folgendes Resultat erhaiten: 



to 
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45 



SO 



55 



60 



vlskositat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


39s 
45s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 

2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


3 




nach 6 Monaten 


5 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenbildung 


nach 14-titiger 
Wasseriagerung 


keine 



Beispiei 3 (Vergleichsbeispiel) 
Es wird wie In Beispiel 1 und 2 ein Organohectorit unter Einsatz von Ethanolmethyldistearyl- 
ammoniumchlorid hergestellt und ausgeprOft Der Rostprimer zeigte folgendes Resultat: 



Vlskositdt 


nach Herstellung 


50s 




nach 40 Tagen 


60s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


2 




nach 6 Monaten 


4 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenbildung 


nach 14-tatiger 


keine 


Wasseriagerung 



Die Belspiele zelgen, dafi ein erflndungsgemSU hergesteliter Organohectorit das Absettverhalten in 
polaren Formulierungen wesentiich verbessert unter Beibehaltung aller Qbrigen Eigenschaften. 

Beispiei 4 (Vergleichsbeispiel) 
Oleses Beispiel zeigt, daS der Einsatz der beschriebenen quarternaren Ammoniumverblndungen auch 
dann Vorteile bietet wenn als Ausgangs-Schichtsilicate natQrliche Bentonite mit an sich nicht bevorzugter 
nledriaerer Austauschkapazitat verwendet werden: Ein natQrlicher Bentonit mit geringerer 
ASschkapMi^ EPH der Fa. SOdchemie, MOnchen, AK« ca. 60 meq/100 g) wird mit der 

in Beispiel 1 verwendeten quartaren Ammoniumverbindung umgesetzt, wobei auf 100 g des Bentonits 80 
meq der Ammoniumverbindung eingesetzt werde. Die AusprQfung erfolgte wieder in einem Rostprimer 
der angegebenen Rezeptur. Sie erbrachte folgendes Resultat: 



Vlskositat 


nach Herstellung 


42s 




nach 40 Tagen 


56s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


1 




nach 6 Monaten 


3 
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Gitterschnitt nach 2 Tagen GT 1 

Blasenbildung nach 14-tatlger 

Wasseriagerung keine 

Patentanspriiche fur die Vertragsstaaten: BE CH DE FR GB IT U NL SE 

1 Gelbildendes organophiles Schichtsilikat dessen austauschbare Kationen ganz oder teilweise durch 
organische Kationen ersetzt sind, dadurch gekennzeichnet, daS das organische Kation em quartares 
Ammonium-Ion der Formel I 

R -H-(A-O) -COR. (I) 
i I n 4 

R 2 

ist, wobei und R 2 gleich oder verschieden sein kannen und C«— Cao-Alkyl oder C*— Cw-Alkenyl, R3 C,— C e - 
Alkyl, R 4 d— <VAIIcyl, A die Gruppe — C 2 H 4 — oder — dH<r- und n 1 oder 2 bedeuten. 

Z Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB es em 
quartares Ammonium-Ion der Formel I enthalt wobei R 1 und R 2 gleich oder verschieden sein k6nnen und 
Ctf -C 1B .AIkyl oder Ctf-Cis-Alkenyl, C|— C 4 -Alkyl, R 4 C,— Ce-Alkyl, A die Gruppe — C 2 H 4 - oder -C*H*- 
und n 1 oder 2 bedeuten. , n 

3. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Schichtsilikate Hectorite, Bentonite und Montmorillonite darstellen. 

4 Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB die 
Schic'htsilikate eine lonenaustauschkapazitat von 50—120 mval/100 g Schichtsilikat vorzugsweise von 
80—100 mval/1 00 g Sllikat besitzen. 

5. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB die 
Schichtsilikate 060 Halbwertsbreiten von 0,8— 1,2°, vorzugsweise von 0,8—1,0° (28) besitzen. 

6. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB 
mindestens 80% alter austauschbaren Kationen durch das quartire Ammoniumkation ersetzt sind. 

7. Verfahren zur HerstBllung des gelbildenden organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet daB man das Schichtsilikat in einem Losemittel vorzugsweise in Wasser, mit einem Salz 
umsetzt das das quartire Ammonium-Ion der Formel I enthalt 

8. Gelf5rmige Dispersionen mtt einem Gehalt an Schichtsillkaten In einem organischen Ldsemittel, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Dispersion 5 bis 60, vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-% des gelbildenden 
organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1 enthalt 

PatentansprQche f Or den Vertragsstaat: AT 

1. Verfahren zur Herstellung gelbildender organophiler Schichtsilikate, deren austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch quartare Ammonium-lonen der Formel 

r -h-(a-O) -COR. ID 
1 J n 4 

B 2 

ausgetauscht sind, wobei R, und R 2 gleich oder verschieden sein konnen und C*— C^o-Alkyl oder C«— C*,- 
Alkenyl, R 3 C,— C 6 -Alkyl, R 4 d— C e -Alkyl, A die Gruppe — C a H 4 — oder — C3— H«r- und n 1 oder 2 bedeuten, 
dadurch gekennzeichnet daB man das Schichtsilikat in etnem Lfisemittel, vorzugsweise in Wasser, mrt 
einem Salz umsetzt, das das quartire Ammonium-Ion der Formel I enthalt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man solche Schichtsilikate herstellt die 
ein quartares Ammonium-Ion der Formel I enthalten, wobei ^ und R 2 gleich oder verschieden sein konnen 
und Cr-Cio-Alkyl oder <V-C ir AlkenYl, R 3 d-C^Alkyl, R 4 C n -C 9 -Alkyl, A die Gruppe -C a H 4 - oder 
— C 3 H«— und n 1 oder 2 bedeuten. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS man gelbildende organophile 
Schichtsilikate herstellt, die Hectorite, Bentonite oder Montmorillonite enthalten. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet daB man solche Schichtsilikate verwendet die 
eine lonenaustauschkapazitat von 50—120 mval/100 g Schichtsilikat vorzugsweise von 80—100 mval/100 g 
Sllikat besitzen. 
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5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS man solche Schichtsilikate verwendet, die 
ofiQ Halbwertsbreiten von 0,8—1,2°, vorzugsweise 0,8—1,0° (26) besitzen. 

6 V e r«n S gekennzeichnet. daB mindestens 80% alter austauschbaren 
Katlonen durch das quartare Ammoniumkation ersetzt warden. , . - 

7 Gelformige Dispersionen mit einem Gehalt an Schichts'likaten in einem organ.schen Losem.ttel. 
^^ZilS^^XB Dispersion 5 bis 60. vorzugsweise 15 bis 40 Gew,% des gelb.ldenden 
organophilen Schichtsilikats hergestellt nach Anspruch 1 enthalt 

Revendlcations pour les Etats contractants: BE CH DE FR GB IT U NL SE 

1. Phyllosilicates organophiles formant un gel. dont les cations echangeables sont remplacSs en 
totalite ou en partie par des cations organiques, caracterises en ce que le cat,on organlque est un .on 
ammonium quaternaire de formule I ci-dessous: 

r -H-(A-O) -COR. i>] 
• | n 4 



I 

Rg 

20 d 



dans laquelle R, et R* qui peuvent etre identiques ou differents I'un de rautre. sont chacun un aikyle ,ou un 
ateenyle en <^C«, K « fC sont des alkyles en C.-C A est le groupe -C t H 4 - ou -CH*- et n le nombre 

1 ° U i Phyllosilicate organophile selon la revendlcation 1. caracterise en cequMI contient un ionj a^onium 
quaimaKformule . dans lequel R, et R, Identiq^ou differents. sont des W"^***™ 
C.-C,, R3 est un aikyle en C,-C«. R, un aikyle en C-C* A le groupe -C,H*-ou -C.H,r- et n le nombre 

1 ° U 3 2 >hyllosilicatB organophile selon la revendication 1. caracterise en ce que le phyllosilicate est una 

capadte d'echange dMons de 50 a 120 mval/100 g du phyllosilicate, de preference de 80 a 100 mvaVIOC Ig. 

5 PhySosilicate organophile selon la revendication 1. caracterise en ce que le phyllos.licate presente 
ri«« dBmi-laroeurs 060 de0^i1,2° f de preference de 0,8 a LO" (29). 

tThylX^ selon la' revendication 1, caracterise en ce que 80% au molns de tous les 

rations schanaeables sont remplaces par le cation ammonium quaternaire. - 
T ProSK phyllosilicate organophile formant un gel 

procede caract6rise en ce que I'on fait reagir ie phyllosilicate dans un servant de preference dans de I eau, 
avec un sel contenant I'ion ammonium quaternaire de formulel. . ft i w -„ t Amaninue 

8. Dispersions formant des gels, qui contiennent des phyllosilicates dans un s ° lva "* <^ 
dlspe^lor^ en ce qu'elles contiennent de 5 a 60% en polds, de preference de 15 a 40%, d un 

phyllosilicate organophile formant un gel. selon la revendication 1. 

Revendlcations pour I'Etat contra ctant: AT 

45 1. Procede de preparation de phyllosilicates organophiles formant un gel, ^ont les cations 
echangeables sont echanges en totalite ou en partie par des ions ammoniums quaternaires de formule. 
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S3 
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R r N-(A-0) n -C0R 4 



(I) 



H 2 



(dans laquell. R, at R a , m , p«iv»,t «™ WenU»u» ou JWfa«m I'un de rtuM. sont «J d » 
ammon^^ 

Sytes en Vc* R 3 est un aikyle en C,-C„ R 4 un aikyle en C.-C, A le groupe -ChU-ou -CH,-et 

" 19 aT^edelelon la revendication 1. caracterise en ce que .'on prepare des PM'osi'lcates organophiles 
formant des gels, qui contiennent une hectorlte. une bentonite ou une montmor.llon.te. 
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4. Precede selon la revendication 1, caracterisS en ce que I'on utilise des phyijosilicates ayant une 
capacite d'echange d'ions de 50 a 120 mval/100 g du phyllosiiicate, de preference de 80 a 100 mval/100 g. 

5. Proced6 selon la revendication 1 , caractSrise' en ce que I'on utilise des phyllosilicates qui presentent 
des demi-largeurs 060 de 0,8 a 1,2°, de preference de 0,8 a 1,0° (2 9). 

6. Proc6d§ selon la revendication 1, caracterise en ce que 80% au moins de tous les cations 
echangeables sont rernplaces par le cation ammonium quaternaire indique. 

7. Dispersions formant des gels, qui contiennent des phyllosilicates dans un solvant organique, 
dispersions caracterisees en ce qu'elles contiennent de 5 a 60% en poids, de preference de 15 a 40%, d'un 
phyllosiiicate organophile formant un gel, selon la revendication 1. 

Claims for the Contracting States: BE CH DE FR GB IT U NL SE 

1. A gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have been wholly or partly 
replaced by organic cations, wherein the organic cation is a quaternary ammonium ion of the formula I 

. - R 1 .N-(A-0) a -00B 4 „, 

S 2 

where and R 2 can be identical or different and denote C^— Cso-alkyl or C 6 — Cao-alkenyl, Rj denotes C,— Q- 
25 allcyl, R 4 denotes C,— <Valkyl, A denotes the group — CaH*— or — CaH 6 — and n denotes 1 or 2. 

2. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, which contains a quaternary 
ammonium ion of the formula I where R, and R^ can be identical or different and denote C^— C 18 -alkyl or 
Ctf—Qs-a'kenyl, R a denotes C,— 4 -alkyl, R 4 denotes C,— Q-alkyl, A denotes the group — CaH 4 — or — CH*— 
and n denotes 1. or 2. 

30 3. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates are 
hectorites, bentonites and montmorfllonites. 

4. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1 , wherein the layer silicates have an 
ion exchange capacity of 50—120 meq/100 g of layer silicate, preferably of 80—100 meq/100 g bf silicate. 

5. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates have 060 
35 half-value widths of 0.8—1 .2°, preferably of 0.8—1 .0° (26). 

6. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein at least 80% of all 
exchangeable cations have been replaced by the quaternary ammonium cation. 

7. A process for preparing the gel-forming organophilic layer silicate as claimed In claim 1, which 
comprises reacting the layer silicate in a solvent preferably in water, with a salt which contains the 

40 quaternary ammonium (on Of the formula I. 

8. A dispersion In gel form which contains layer silicates in an organic solvent, wherein the dispersion 
contains 5 to 60, preferably 1 5 to 40, % by weight of the gel-forming organophilic layer silicate as claimed in 
claim 1. 

46 Claims for the Contracting State: AT 

1. A process for preparing a gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have 
been wholly or party replaced by quaternary ammonium ions of the formula 

e*3 

R -N-(A-O) -COR, ID 

55 ^2 



where R t and R 2 can be identical or different and denote Cfl-C^-alkyl or C«— C OT -alkenyl, R 3 denotes Ci—Qr 
alkyl, R 4 denotes C,— Ce-alkyl, A denotes the group — C^— or — CH,— and n denotes 1 or 2, which 
60 comprises reacting the layer silicate in a solvent preferably in water, with a salt which contains the 

quaternary ammonium ion of the formula I. . . 

2. The process as claimed in claim 1, wherein the layer silicates prepared contain a quaternary 
ammonium ion of the formula I where R, and R 2 can be identical or different and denote Cg-C 18 -alky I or 
Ca-C.g-alkenyl, R 3 denotes C,-C 4 -allcyl f R 4 denotes C-Ce-alkyU A denotes the group— C 2 H 4 - or— Curv- 
es and n denotes 1 or 2. 
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3 The process as claimed in claim 1, wherein the gel-forming organophilic layer silicates prepared 
^tBKSSSSS KffiffiSSffik .ayer silicates used have an ion exchange capacity of 
so— 120 mea/100 a of laver silicate, preferably of 80— 100 meq/100 g of silicate. 

5 Th^ooass as claimed in claim 1. wherein the layer silicates used have 060 half-value widths of 

2S. 1 . wherein at least 80% of aii exchangeabie cations are replaced by 

th6 rTZ7rZ™t™*™Z* contains .ayer si.icates in an organic solvent, wherein , the . djsper^on 
contains 5 to 60. preferably 15 to 40, % by weight of the gel-forming organophilic layer silicate as claimed in 
claim 1. 
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